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Abstract of EP0202165 
1. Method of producing crystalline maltitol 



characterized by the fact - that a mass formed 
from syrup and from crystals of maltitol is made 
to traverse, from top to bottom, continuously and 
with malaxation, a crystallization zone of vertical 
or inclined direction, in which there is established 
a possibly modulated temperature gradient 
decreasing overall downwards by 0.2 to 2 
degrees C/hour, preferably 0.5 to 2 degrees 
C/hour and still more preferably from 0.5 to 1.2 
degrees C/hour of treatment, - that said 
crystallization zone is supplied in the vicinity of its 
upper end, on the one hand, with maltitol syrup 
having a richness in maltitol higher than 80 % by 
weight and a proportion of dry matter higher than 
65 % and, on the other hand, with mass subject 
to crystallization which is taken up and recycled 
from an intermediate level of the crystallization 
zone, spaced from its ends by at least 1/6, 
preferably 1/5 and still more preferably 1/3 of the 
total length of said zone, the amount of mass 
subject to crystallization and recycled 
representing by volume from 40 to 1 10 % of the 
amount of maltitol syrup introduced into the zone, 
and - that there is extracted, continuously, in the 
vicinity of the lower end of the crystallization 
zone, a product highly enriched in maltitol 




crystals from which said crystals are recorvered. 
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© Pro cede et Installation de production de maltitol crista I Use. 



© Precede de production de maltitol cristallise an- 
hydre dans lequel la masse M soumlse a la cristalii- 
sation parcourt de haut en bas, en continu et sous 
malaxage, une enceinte 1 a I'inteYieur de laquelle 
elle est soumise a un gradient de temperature glo- 
balement decroissant de haut en bas, la masse 
cristallisee etant recuperet en continu en bas de 
I'enceinte, des moyens etant prevus pour prSlever a 
un niveau intermediate 8 une fraction de ia masse 
M et a la recycler a un niveau 9 situ e* au voisinage 
de I'extremite supeneure de Tencernte. 
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Procede et installation de production de maititoi cristailise 



L/invention a pour objet un procede et une 
installation de production de maititoi cristailise. 

II est connu de preparer le maititoi cristailise 
par refroidissement de sirops riches en maititoi en 
presence de cristaux de maititoi qui jouent le role 
de germes de cristaliisation. 

Ce procede ne donne pas entierement satis- 
faction. 

Or, pour faire face aux contraintes notamment 
economiques toujours plus severes, la Societe" De- 
manderesse a cherche a mettre au point un 
procede et une installation repondant mieux que 
ceux qui existent deja aux divers desiderata de ia 
pratique, en particulier du point de vue de ia pro- 
ductivity de I'operation de cristaliisation par unite 
de volume de I'appareiiiage utilise. 

Et elle'a trouve que ce but poUvait §tre atteint 
grace a un procede caracterise par le fait 

-que Ton fait parcourir a une masse formee de 
strop et de cristaux de maititoi. de haut en bas, en 
continu et sous malaxage, une zone de cristaliisa- 
tion de direction verticale ou inciinee, dans laquelie 
est etabii un gradient de temperature globalement 
decroissant vers fe bas eventuellement module de 
0.2 a 2°C/heure, de preference de 0,5 a 2 et plus 
preferentiellement encore de 0,5 a 1,2°C/heure de 
traitement 

-que Ton alimente ladite zone de cristaliisation au 
voisinage de son extremite superieure, d T une part, 
en sirop de maititof ayant une richesse en maititoi 
superieure a 80 %, de preference de 88 a 98 % et 
plus preferentiellement encore de 90 a 95 % en 
poids et un taux de matieres seches superieur a 65 
%, de preference de 70 a 87 % et plus 
preferentiellement encore de 70 a 85 % en poids 
et, d'autre part, en masse soumise a la cristailisa- 
tion qui est preMevee et recyclee a partir d'un 
niveau intermedial re de ta zone de cristaliisation, 
distant de ses extremites d'au moins 1/6, de 
preference 1/5 et plus preferentiellement encore 
1/3 de la longueur totale de ladite zone, ta quantity 
de masse soumise a la cristaliisation et recyclee 
representant en volume de 10 a 120 %, de 
preference de 40 k 110 % et plus 
preferentiellement encore de 80 a 100 % de la 
quantite de sirop de maititoi introduce dans (a 
zone, et 

-que Pon extrait, en continu, au voisinage de 
rextremlte inferieure de la zone de cristaliisation, 
un produit fortement enrichi en cristaux de maititoi 
a partir duquel on recupere lesdits cristaux. 



Pour mettre en oeuvre le susdit procede. on a 
recours, conformement a I'invention, a une instal- 
lation constituee essentiellement d'une enceinte de 
cristaliisation d'axe vertical ou incline et equipee 

5 

-d'un systeme d'alimentation en sirop riche en mai- 
titoi au voisinage de son extremite superieure, 

-d'un systeme de malaxage et d'un systeme de 
io regulation de temperature propres a etabii r a 
Hnterieur de Tenceinte et au sein de la masse 
soumise a la cristaliisation contenue dans ! T encein- 
te, un gradient de temperature globalement 
decroissant de haut en bas, 
15 . " 

-d'un systeme d'extraction continue au voisinage 
de son extremite inferieure, d'un produit fortement 
enrichi en cristaux de maititoi qui est achemine par 
des moyens approprids vers un systeme propre a 
20 recuperer les cristaux a partir' de ce produit, et 

-de moyens propres a preiever a un niveau in- 
termediaire de I'enceinte, distant des extremites de 
celle-ci d'au moins 1/6, de preference 1/5 et plus 

25 preferentiellement encore 1/3 de la longueur totale, 
une fraction de ia masse soumise a la cristaliisation 
et a recycler cette fraction dans Tenceinte a un 
niveau voisin de I' extremite superieure de celle-ci. 
^invention vise egalement d'autres disposi- 

30 tions qui s'utilisent de preference en meme temps 
et dont il sera plus explicitement question ci-apres. 

Et elle pourra, de toute facon, §tre bien com- 
prise a I'aide du complement de description qui 
suit et du dessin annexe qui sont relatifs a des 

35 modes de realisation avantageux. 

La figure unique du dessin montre - 
schematiquement une installation conforme a I'in- 
vention. 

Se proposant, par consequent, de produire du 
40 maititoi cristailise conformement a I'invention , on 
s'y prend com me suit ou de fagon equivalente. 

On utilise comme matiere premiere des sirops 
de maititoi provenant d'un eiuat de chromatogra- 
phie riche en maititoi, presentant une teneur en 
45 matieres seches superieure a 65 % et, de 
preference, d'environ 70 a 87 % en poids, le 
maititoi entrant pour au moins 80 % et de 
preference, pour une proportion de 88 % a 98 % 
et plus preferentiellement encore de 90 a 95 % en 
eo poids, dans la constitution sur matieres seches du 
sirop. 

Ce sirop est, de preference, sensiblement 
exempt de cristaux de maititoi et de nuclei. 
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II est achemine vers une zone de cristaliisation 
verticale ou inciinee. qu'fl parcourt en cantinu de 
haut en bas a partir d'un point situe au voisinage 
de son extremite* supeneure et a Pinterieur de 
laquelle tf est soumis, en presence de cristaux de 
maltitol jouant le role de germes de cristaliisation, 
a un malaxage et a un gradient de temperature 
giobaiement decroissant de haut en bas. 

La temperature du sirop est amenee ou main- 
tenue, au moment de son introduction dans la zone 
de cn'stallisation, a una vaiueur choiste dans Pinter- 
valle de 50 a 90°C. de preference de 55 a 80°C et 
plus preferentiellement de 60 a 70 °C, 

Le gradient de temperature etabli a Pinterieur 
de la zone de cristaliisation au sein de la masse 
soumise a ia cristaliisation correspond a une dimi- 
nution de 0,2 a 2 9 C, de preference de 0,5 a 1,2°C 
par heure de traitement et est tel qu'a la sortie de 
iadite zone, a un point situe au voisinage de 
Pextremite* inferieure de celle-ci, la masse soumise 
a cristaliisation qui comprend te sirop, les cristaux 
inrtialement presents et ceux formes par le 
phenomene de cristaliisation, se trouve amenee a 
une temperature situee a Hnterieur d'un intervaile 
de 40 a 20"C, de preference de 30 a 25°C. 

Au fur et a mesure que la masse soumise a la 
cristaliisation se rapproche de Pextremite infeneure 
de la zone de cristaliisation, sa richesse en cristaux 
de maltitol augments. 

L'obtention, au voisinage de Pextremite 
inferieure de la zone de cristaliisation d r une masse 
riche en cristaux qui puisse etre extraite en continu 
sans dereglement des parametres du processus de 
cristaliisation, dereglement qui se repercuterait au 
niveau de Petape suivante de separation de la 
phase liquide et des cristaux et qui pourrait 
necessiter des arrets intermittents de Pinstallation, 
est rendue possible, par le procekte selon Pinven- 
tion et notamment grSce au preievemerrt. a un 
niveau median distant des extremites de la zone 
d'au moins 1/6 r de preference t/5 et plus 
preferentiellement encore 1/3 de la longueur totale 
d'une fraction de la masse soumise a cristaliisation 
qui est recyclee et reintroduite dans ia zone de 
cristaliisation a un niveau voisin de son extremite 
supeneure. 

La fraction pretevee et recyclee represente, en 
volume, de 10 a 120 %. de preference de 40 a 110 
% et plus preferentiellement encore de 80 a 100 % 
du volume de sirop de maltitol alimentant la zone 
de cristaliisation. 

Le debit d'alimerrtation en sirop de maltitol est 
choisi de facon telle que le temps de sejour 
moyen, d'une fraction donnee de la masse sou- 
mise a cristaliisation a Pinterieur de la zone de 
cristaliisation sort de 40 a 80 heures, de preference 



de 48 a 65 heures ; la valeur adoptee depend des 
capacites d'echange thermique des moyens com- 
portes par la zone et a Paide desqueis est etabli, a 
Pinterieur de Iadite zone au sein de la masse 

5 soumise a la cristaliisation, le gradient de 
temperature decroissant 

La viscosite de la masse soumise a cristaliisa- 
tion qui augmente au fur et a mesure que croft ia 
proportion de cristaux de maltitol, c'est-a-dire dans 

to le sens descendant, fait que la zone de cristaliisa- 
tion est. de preference, equipee de moyens de 
refoulement ou d'aspiration propres a faciliter le 
cheminement de la masse a Hnterieur de la zone. 
Par ailleurs, les moyens de malaxage et d'ho- 

is mogeneisation comportes par la zone de cristaliisa- 
tion doivent etre agences de telle sorte que les 
zones mortes soient evitees et que Pechange ther- 
mique entre ia masse soumise a cristaliisation et 
les moyens de refroidissement soit le plus efficace 

20 possible. 

Le produit extrait de la zone de cristaliisation et 
qui constitue, comme deja indique, une masse 
riche en cristaux de maltitol, comprend des cris- 
taux de maltitol d'un spectre granulometrique ca- 

25 racterise par une faible proportion de fins et de 
gros cristaux et par une forte proportion de cristaux 
de taille intermediaire, ce spectre ne variant pas 
dans le temps, ce grace a quoi Petape de traite- 
ment suivante, qui consists a separer ces cristaux 

30 de la phase liquide dans laquelle its baignent. ne 
connatt pas de perturbation. 

Cette separation comprend un essorage et 
eventuellement un lavage grace auxquels on 
recupere ia majeure partie de la phase liquide ; 

35 celle-ci forme des eaux-meres dont la concen- 
tration en maltitol est infeneure a celle du sirop de 
maltitol de depart -cette concentration attaint 
generalement de 70 a 96 % et plus geneVaJement 
encore de 80 a 90 %— et dans lesquelles on re- 

40 trouve la presque totallte des impuretes contenues 
dans le sirop de maltitol de depart 

Les eaux-meres recueillies peuvent etre partiel- 
ioment recyclees. 

Ceci etant, pour mettre en oeuvre le precede 

46 conforme a Pinvention, on peut avoir recours a une 
enceinte unique 1 ayant la forme d r un cyiindre de 
revolution cTaxe XY. 

L'axe XY est dispose avantageusement suivant 
(a verticale mais peut egalement etre incline. 

so L'encetnte est equipee 

-d'un systeme d'alimentation en sirop de maltitol 
au niveau de Pextremite supeneure de Penceinte et 
represente schematiquement par une canalisation 
55 2, 
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-d'un systeme de malaxage et de regulation de la 
temperature dont il va etre question et 

-d'un systeme d'extraction en continu au niveau de 
Pextremite inferieure de Penceinte et 
schernatiquement represents par une canalisation 
3, ce systeme etant propre a recuperer la masse 
riche en cristaux de maltitol obtenue a la sortie de 
la zone de cristaliisation ; ce systeme d'extraction 
peut comporter des moyens d'aspiration non 
represented qui cooperent a faire parcourir Pen- 
ceinte a ia masse soumise a la cristaliisation. 

Le systeme de malaxage et de regulation de la 
temperature dont il est question ci-dessus peut 
avantageusement comporter 

- un ensemble de bras de malaxage 4 port§s a 
intervalles reguliers par un arbre rotatif 5 dont I'axe 
est confondu avec Paxe XY de P enceinte, 

-des nappes de refroidlssement 6 disposees en 
aJtemance avec les bras malaxeurs 4 et portSes 
par la paroi de Penceinte 1, ces nappes de refroi- 
dissement etant parcourues par un fluide de refroi- 
dissement. 

Conformement a Pinvention, Penceinte compor- 
te en outre des moyens globalement representes 
en 7 et propres 

-a prelever a un niveau intermediate 6 de Pencein- 
te, distant des extremites de celle-ci d f au moins 
1/6, de preference 1/5 et plus prSfeYentiellement 
encore 1/3 de ia longueur totale, une fraction de ia 
masse M soumise a cristaliisation et parcourant 
Penceinte de haut en bas et 

-a recycler cette fraction a un niveau 9 situe* au 
voisinage de Pextremite" superieure de Penceinte. 

La capacite d'echange thermique, le systeme 
de regulation de temperature, ia vitesse de rotation 
des moyens de malaxage et (a vitesse avec la- 
quelle, sous Hnfluence des moyens d'aspiration 
non representes, la masse soumise a cristaliisation 
parcourt Penceinte, c'est-a-dire la duree moyenne 



r = 



dans laquelie 

-A, qui represente la richesse en majtitol du sirop 
d'aiimentation, est egale a 92 % et 



de sejour d'une fraction donn^e de cette masse a 
Pinterieur de Penceinte, sont choisies de facon telle 
que s'etablisse, au sein de Pensemble de ia masse 
soumise a cristaJlisation, le gradient de 

5 temperature prSvu conformement a Pinvention. 

On signale que. dans la pratique, le fluide de 
refroidissement est de Peau et que Pecart moyen 
de temperature en un point donne de Penceinte 
entre cette eau et la masse soumise a cristallisa- 

10 tion, est de Pordre de 2 a 10°C. 

EXEMPLE 

a) On a recours a une installation conforme a 
is Pin-vention comportant une enceinte cylindrique 
unique d'un volume utile de 3 m 3 . 

On Introduit dans cette enceinte, avec un debit 
de 50 l/h, un sirop de maltitol ay ant une teneur en 
• matieres seches de 82,6 % et comprenant 92 % 
20 en poids sur matieres seches de maltitol, les 8 % 
restants etant constitues par du sorbitol, du maito- 
triitol et des oligosaccharides hydrogenes. 

La temperature du sirop a Pentree de Pencein- 
te est d'environ 65 °C. 
2$ Simultanement on recycle, avec un d£bit de 40 

I par heure, une fraction de la masse en cours de 
cristaliisation prelevee a un niveau sensible me nt 
median de Penceinte. 

La duree de passage moyen a Pinterieur de 
30 Penceinte d'une fraction donnee de la masse sour 
mise a la cristaliisation est d'environ 60 heures. 

La masse riche en cristaux extraite au niveau 
de Pextremite inferieure de Penceinte se trouve a 
une temperature voistne de 30°C. le gradient de 
35 "temperature globaiement decroissant de haut en 
bas correspondent done a environ 0,6 °C par heure. 

La teneur en maltitol des eaux-meres 
recuperees apres separation et lavage des cristaux 
de maltitol est de 85 % sur matieres seches, le 
40 complement a 100 etant constitue par du sorbitol, 
du maltotriitol et des oligosaccharides hydrogenes. 

Le rendement de cristaliisation qui est donne 
par la formule : 

45 

100-H 



-H, qui represente la richesse des eaux-meres, est 
de 85 % apres lavage des cristaux, 

s'etablit a 46,7 %. 

On produit par jour 640 kg-de maltitol, ce qui 
correspond a une productivite de 0,213 tonne par 
jour et par m 5 de Penceinte. 
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II ne se produit aucune perturbation necessitant 
Parret de ['installation qui fonctionne en continu. 

Les cristaux recueillis apres essorage et lavage 
pnSsentent cfexcelientes propridtes physiques et 
chirniques. 



Ces cristaux sont d'une purete superieure a 99 
%, leur indice d'ecoulemertt est bon et leur 
repartition granulometrique est la suivante : 



- cristaux de taille superieure 

a 40 microns 8 5 % 

- cristaux de taille inferieure 

a 250 microns 95 % 



b) La mime installation et les memes con- 
ditions operationnefles sont utflisees. 

Cependant, a un moment donne\ apres avoir 
atteint i'equilibre du systeme, la fraction recyclee 
est preievee a un niveau srtue a l'exterieur du 
domaine conforme a ^invention. 

On constate alors rapidement une evolution 
des parametres de cristalUsation qui se manifest© 
apres quefques heures par une mauvaise 
separation au niveau du turbinage et qui ffnit par 
necessiter I'arret de nnstailation et I'enlevement de 
la masse qui la remplit avant de la remettre en 
marche sous les conditions conformes a I'inven- 
tion. 

Revendications 



1. Precede de production de maltitol cristallise ca- 
racterise par le-fait 

-que Ton fait parcourir a une masse formee de 
sirop et de cristaux de maititol, de haut en bas> en 
confirms et sous malaxage, une zone de cristailtsa- 
tion de direction verticafe ou inclinee, dans faquelle 
est etabli un gradient de temperature globaiernent 
decroissant vers ie bas eventuellement module de 
0,2 a 2°C/heure de traitement, 

-que Ton alimente fariite zone de cristalUsation au 
voisfnage de son extremity superieure, d'une part 
en sirop de maititol ayant une richesse en maititol 
superieure a 80 % en poids et un taux de matieres 
seches superieur a 65 % et f d'autre part, en masse 
soumise a ia cristallisation qui est prelevee et 
recyclee a partir d'un niveau intermedtaire de !a 
zone de cristalUsation, distant de ses extremites, 
d'au moins 1/6, de preference 1/5 et plus 
preferetieilement encore 1/3 de la longueur total e 
de ladite zone, la quantite de masse soumise a la 
cristallisation et recyclee representant en volume 
de 10 a 120 % de la quantity de sirop de maititol 



introduce dans la zone, et 

-que Ton extrait en continu, au voisinage de 
Pextremite inferieure de la zone de cristallisation, 
un produit fortemertt enrichi en cristaux de maititol 
a partir duquel on recupere fesdits cristaux, 

2. Precede selon la revendication 1 , caracterise par 
le fait que le gradient de temperature giobalement 
decroissant est de 0,5 a 1,2°C/heure de traitement 

3. Precede selon Tune des revendications 1 et 2, 
caracterise par le fait que le sirop servant de 
matiere premiere presents une richesse en maititol 
de 88 a 98 %, de preference de 90 a 95 % en 
poids et un taux de matieres seches de 70 a 87 % 
en poids. 

4. ProcSde selon I'une des revendications 1 a 3, 
caractense par ie fait que la fraction recyclee 
represente en volume de 40 a 110 % et de 
preference, de 80 a 100 % du volume de sirop de 
maltitol aiimentant la zone de cristallisation. 

5. Procecle selon Tune des revendications 1 a 4, 
caracterise par Ie fait que la temperature du sirop 
de maititol au moment de son introduction dans la 
zone de cristallisation est de 50 a 90 °C, de 
preference de 55 a 80° C et plus prefererrtiellemertt 
de 60 a 70° C et que ia masse extraite de la zone 
de cristallisation se trouve a la sortie de celle-ci a 
une temperature de 40 a 20°C, de preference de 
30 a 25°C. 

6. Installation de production de maitftol cristallise 
caracterisee par ie fait qu'elle comprend essentiel- 
Iement une enceinte de cristaJHsation d'axe vertical 
ou incline et equipee 

-d'un systeme d'alimentation en sirop riche en mai- 
titol au voisinage de son extremite superieure, 
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-d'un systems de malaxage et d'un systems de 
regulation de temperature propres a etablir a 
Finterieur de Penceinte et au sein de la masse 
soumise a la crystallisation contenue dans Pencein- 
te, un gradient de temperature globatement 
decroissant de haut en bas. 

-d'un systeme d'extraction continue au voisinage 
de son extremite* inferieure. d'un produit fortement 
enrlchi en cristaux de maltitol qui est achemine par 



des moyens appropries vers un systeme pro pre a 
recuperer les cristaux a parti r de ce produit. et 

-de moyens propres a prelever a un niveau in- 
s termediaire de I'enceinte, distant des extremites de 
celle-ci d'au moins 1/6, de preference 1/5 et plus 
preferentieliement encore 1/3 de la longueur totale 
une fraction de la masse soumise a la cristallisation 
et a recycler cette fraction dans Penceinte a un 
to niveau voisin de I'extremite superieure de celle-ci. 
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